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[0001 ] La presente invention se refere a I'utilisation de prolines d'origine vegetale pour le collage des boissons, tel- 
les que les jus de fruits, les vins, les mouts, les vinaigres et les bieres. 
5 [0002] Le collage des boissons de tous les types cites ci-dessus est une pratique utilisee depuis longtemps. par 
laquelle il est possible d'obtenir des boissons limpides, avec souvent une amelioration egalement des autres proprietes 
comme I'odeur, la saveur, la conservation et la stabilite. 

[0003] En general, pour ce precede, on utilise une substance solide ou liquide, appelee colle (ou clarifiant), que I'on 
ajoute au liquide a trailer afin qu elle interagisse avec les constituants de la boisson dont on souhaite reduire la teneur 
10 (substances responsables de la turbidite ou de I'astringence, comme par example, polyphenols, polysaccharides, ou 
prolines). Cette interaction entraTne la precipitation de ces constituants. L'elimination du precipite se fait alors, par 
exemple, par filtration, centrifugation ou decarttation et soutirage, et permet d'obtenir une boisson limpide et amelioree 
dans ses caracteristiques organoleptiques. 

[0004] Les substances actuellement utilisees pour le collage des boissons sont soit d'origine animale, comme les 
is gelatines, la colle de poisson, les albumines et les caseines, soit d'origine minerale comme les bentonites, les silices et 
les kaolins. Parmi les colles proteiques, les gelatines sont les substances les plus utilisees pour des raisons economi- 
ques et/ou d'efficacite. 

[0005] Cependant, avec le developpement recent de I'encephalopathie spongiforme bovine (plus couramment con- 
nue sous le nom de maladie de la vache telle), on constate une defiance de plus en plus accrue a I'encontre des pro- 
20 duits d'origine animale et de plus en plus de producteurs demandent des certificats d'origine des getatines animales 
pour confirmer qu'elles ne sont pas issues de bovins. 

[0006] Dans ce cas-la, la solution alternative la plus adequat est d'utiliser une gelatine d'origine porcine. Cette solu- 
tion presente egalement des problemes d'acceptabilite, non seulement pour des raisons organoleptiques, mais aussi 
pour des raisons religieuses dans une partie non negligeable du marche mondial. On ne peut pas non plus exclure des 

25 problemes de maladie pour I'origine porcine (peste porcine). 

[0007] L'augmentation de ces problemes a pousse le demandeur a effectuer des recherches pour trouver des alter- 
natives aux colles a base de gelatine animale, considerees jusqu'a aujourd'hui comme irremplacables. 
[0008] Les resultats de la recherche effectuee par le demandeur ont mis en evidence I'extraordinaire possibilite d'uti- 
liser, a la place des gelatines, des proteines d'origine vegStale pour le collage des boissons. 

30 [0009] Cette possibilite n'a pas ete reellement exploree a ce jour par les experts du secteur, malgre le cout relative- 
ment faible de ce type de produit, probablement parce que I'on pensait que ces proteines n'avaient pas la capacite de 
floculer dans les boissons, a cause de leur faible solubilite. 

[0010] Les proteines vegetales proviennent preferentiellement de legumineuses, cereales et oleagineuses, au de 
tubercules, comme les pommes de terre. 
35 [001 1 ] La presente invention est plus particulierement adaptee au collage des vins. 

[001 2] Selon la presente invention, on peut employer I'une quelconque des proteines vegetales pour obtenir le collage 
des boissons. En general, on choisit la proline en fonction de la typologie des boissons, de sa destination et de la 
modification afaire ( physico-chimique et/ou organoleptique ) . 

[001 3] Les proteines vegetales peuvent etre employees sous forme solide, en solution ou en suspension, selon leurs 
40 caracteristiques et les conditions de collage. II est egalement possible d'employer proteines hydrolysees ou denatu- 
res. Les quantites et les conditions d'utilisation sont variables selon le type et les quantites des substances a eliminer 
dans la boisson. En general, on utilise de 1 a 100 g de proteine en equivalent poids sec, par hectolitre de boisson a 
coller. On travaille a des temperatures comprise entre 0 et 50°C, preferentiellement aux temperatures des caves (tem- 
peratures ambiantes), pour ne pas endommager la boisson, pendant des temps de contact variables entre quelques 
45 minutes et 20 jours. 

[0014] Pour ameliorer I'homogen^ite des proteines dans les boissons a coller, on pr^fere les ajouter sous agitation 
(par remontage en general). 

[001 5] Les exemples choisis de proteines vegetales a utiliser selon la presente invention sont des proteines prove- 
nantde legumineuses, cereales ou oleagineuses. 

so [001 6] Parmi les proteines de legumineuses, on choisira de preference les prolines de soja, haricot, lupin, luzerne, 
feve, pois. Parmi les proteines de cereales, on choisira de preference les proteines de riz, mais, seigle, ble, avoine, sor- 
gho. Parmi les proteines oleagineuses, on choisira de preference les proteines colza, tournesol, lin, arachide. La pre- 
sente invention se refert meme a des proteines qui sont extraites des fruits, en particulier du raisin. 
[001 7] Le mecanisme d'action des proteines vegetales dans le collage peut etre decrit de la facon suivante la proteine 

55 est ajoutee sous agitation ; aux valeurs du pH acide des boissons (2,8 a 4 pour le vin), elle est chargee positivement . 
En fonction de sa charge et de son hydrophobicite, elle peut reagir avec les polyphenols et autres substances des bois- 
sons, pour donner des produits insolubles. II y a en consequence une augmentation initiale de la turbidite de la solution. 
Ensuite, I'agregation des coagulats va entrainer la floculation visible par la formation d'un precipite qui va se former sur 
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1) augmentation de la limpidite 

2) amelioration des caracteristiques organoleptiques 

3) stabilisation de la boisson 

4) amelioration de la filtrabilite (apres separation du precipite) 



[0021] Les moots testes proviennent de differentes regions de la CHAMPAGNE et de la region du LUXEMBOURG, 
lis sont, en general, sulfites jusqu'a un maximum de 50 g/hl pour eviter le depart en fermentation. Les essais de collage 
sont realises dans des eprouvettes de 200, 250 ou 500 ml et se font a temperature ambiante. 

20 [0022] Chaque serie comporte un lot temoin (non traite avec une proteine) et un lot traite avec une gelatine deja com- 
mercialisee (comme par example GELISOL) ou un enzyme de pectinolytique, (comme par example DEPECTIL CLA- 
RIFICATION). Avant I'ajout de la proteine, il est neoessaire de mettre du SILISOL qui est un sol de silice liquide a 30 % 
d'acide silicique, Son action plutot mecanique permet d'accelerer le processus de clarification. II s'utilise a la meme 
dose que la proteine. L'agitation se fait par 3 retournements successifs de I'eprouvette. 

25 [0023] Les proteines vegetales utilisees sont des extraits de cereales (ble, riz, avoine), de legumineuses (lupin, pois, 
luzerne, soja) et d'oleagineuses (colza, tournesol, lin). 

[0024] Les proteines se presentent pour la plupart sous forme de poudre. Certaines sont sous forme de granules ou 
de particules plus ou moins grosses. En general, elles sont partiellement solubles et leur contenu en proteine est varia- 
ble (35 a 95%). 

30 [0025] Elles sont done toutes preparees a 10 g/l de proteine et non de poudre et placees sur agitateur magnetique 
pendant 1 heure et 30 minutes environ. Le prelevement se fait pendant l'agitation et la solution est injectee a I'aide 
d une seringue sur laquelle a ete fixee une aiguille. Les doses testees varient entre 5 et 100 g/hl. Pour bien homoge- 
neiser, I'eprouvette est retournee 3 tois. L'eprouvette est couverte pendant la duree du collage. 
[0026] La suivi du collage se fait par mesure de la turbidite aux temps suivants 4 h, 24h et 72 h. A 72 h, on mesure 

35 la hauteur du depot. 



[0027] II concerne les essais de collage sur 2 mouts avec les proteines suivantes: 

- Gelisol, Depectil, Albumines totales de pois et Farine de lupin blanc doux sur le mout n°1, 

- G§lisol, Albumines totales de pois et Hydrolysat de proteine de ble sur le mout n°2. Les conditions du collage et les 
resultats sont presentes dans le tableau 1 . 
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Exemple2(VINS ROUGES) 

[0028] Les proteines sont principalement testees avec des vins de presse et de goutte de BORDEAUX (AOC). Les 
resultats sont conf irm6s avec des vins blancs et rouges provenant de differents cepages et de differentes regions de 
5 FRANCE (GERS, ANJOU...) 

[0029] Le collage se realise de la meme facon que sur un moot, mais en absence de sol de silice. Les essais de col- 
lage sont realises avec des volumes de vins variant de 20 a 1000 ml dans des eprouvettes de taille adequate ou dans 
des c6nes de 1 litre pour les grands volumes. 

[0030] Chaque serie comporte un tetnoin (non traite avec une proteine) et une ou plusieurs gelatines deja commer- 

io cialisees comme GELISOL ou SOLUGEL. 

[0031] Dans le cas des vins, nous utilisons des cereales (ble, riz) et des legumineuses (lupin, luzerne, soja). 
[0032] Les caracteristiques des proteines sort identiques a celles presentees pour les mouts. Elles sont aussi toutes 
preparees a 10 g/l de proteine et non de poudre et placees sur agitateur magnetique pendant 1h 30 min environ. Le 
protocoled'addition est identique a celui realise sur les mouts. Les doses testees varient aussi entre 5 et 100 g/hl. Le 

is collage se realise a temperature ambiante. 

[0033] Le suivi de la clarification se fait par mesure de la turbidite aux temps suivants: 4h, 24h, 72h et/ou 96h. 
[0034] A 72 ou 96 h, on note la hauteur du depot et I'aspect du vin. Sur le surnageant filtre sur filtre de cellulose 0,45 
urn et dilue au 1/100, on estime la composition phenolique en mesurant la densite optique (DO) a 280 nm. Les DO a 
420 nm (composante jaune) et a 520 nm (composante rouge) sort mesurees dans le but de determiner l intensite colo- 

20 rante (DO420 + DO 520) et la teinte (DO420 / DO520). 

[0035] La DO a 620 nm est aussi determinee (couleur bleue). Ces 3 DO se determinent sur surnageant filtre mais 
non dilue. 

[0036] Apres soutirage, les vins sont degustes. Les degustations se deroulert en une ou plusieurs fois et se fort soit 
par methode descriptive comparative soit par test de difference (triangulaire), Le nombre de degustateurs est variable 
25 5 a 21 . La f iche de degustation permet de noter les vins entre 1 et 10 sur I'impression tannique (attaque, milieu, fin de 
bouche et intensite totale) et les qualites des tanins (ronds, herbaces, sees et amers). Lors des epreuves en triangu- 
laire, deux ou trois series de 3 verres sort presentes a chaque fois selon un ordre different et aleatoire pour chaque 
juge. Dans chaque serie, 2 verres sort servis avec le meme vin different du 3° me . 

[0037] L'analyse statistique (analyse de variance ou test unilateral) est faite sur chaque serie au seuil de 5 %. 



[0039] Les conditions du collage et les resultats sort presentes dans le tableau 2. 
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blanc comme sur des mouts, done en presence de sol de silice. Le volume de vinaigre a coller peut etre de 200 a 1000 
ml. Les gelatines testees en parallele sont GELISOL et ALBUMINOCOL pour les vinaigres de vin et ACETOCOL C 
pour les vinaigres de cidre. 

[0041] Les proteines vegetales sont des cereales (pois, ble), des legumineuses (lupin, luzerne, soja) et des oleagi- 

[0042] La technique de collage a ete decrite dans les cas des vins et des mouts. La seule difference est que le vinai- 
gre est sulfite avant le collage a la dose de 10 ou de 20 g/hl et un traitement prealable a la bentonite est parfois realise. 
Les doses de proteine varient de 5 a 50 g/hl. 

[0043] Le suivi de collage concerne uniquement un suivi de clarification par mesure de la turbidite aux temps 4h, 24h 
io et48h. 



[0044] Sur vinaigres de vin rouge et de vin blanc avec le soja et le pois. 
is [0045] Les conditions du collage et les resultats sont presentes dans le tableau 3. 

Exemple 4 : VINS BLANCS (COMPLEMENT DE COLLAGE : TANIN) 

[0046] Les vins blancs de table proviennent de la region du VENETO (ITALIE). Les solutions et/ou suspensions de 
20 clarifiants ont ete preparees a partir de proteines de cereales riz, ma'is, ble et de legumineuses: lupin, luzerne, soja. 
Les caracteristiques et les protocoles de preparation et d'addition sont deja cites dans I 'exemple 1 . Les doses peuvent 
varier de 5 a 100 g/hl. Les proteines sont utilisees avec un complement de collage qui est un tanin. Le tanin ajoute a 
des doses comprises entre 1 et 40 g/hl est dissous dans de I'eau a raison de 10 g/l. 
[0047] Les solutions sont ajoutees salon la sequence suivante: 

- ajout du tanin (volume adapte a la dose desiree), 
homogeneisation par 3 retournements successifs de I'eprouvette, 

- ajout de la proteine (volume adapte a la dose desiree), 
homogeneisation par 3 retournements successifs de I'eprouvette, 

[0048] Les temperatures de collage sont comprises entre 5 et 25 "C et les temps de collage peuvent atteindre 48 
heures. Dans ces conditions, il y a formation d un precipite et augmentation de la limpidite du vin. Un temoin (vin non 
traite) est ajoute a la serie. 

[0049] Le collage est suivi par mesure de la hauteur du depot aux temps 1 -2-4-6-8-28-48 h ainsi que par la mesure 
35 de la turbidite aux temps 2-4-6-8-28-48 h. A 48 heures, les resultats sont exprimes en pourcentage de baisse de turbi- 
dite par rapport a la turbidite du temoin et en pourcentage du volume de depot obtenu par rapport a celui du volume de 
vin traite. 

[0050] Le vin clarifie est ensuite soutire et soumis a une evaluation sensorielle pour mettre en evidence les defauts 
eventuels et/ou les ameliorations gustatives. 

Exemple experimental 4 : 

[0051] Un vin de table a ete soumis au traitement decrit dans I'exemple 4. La turbibite initiale de ce vin est de 70 unites 
NTU. Les clarifiants utilises sont des proteines de ble, de soja, de lupin et de mais. Le tanin est un tanin de chataignier. 
45 Les doses employees sont 10 g/hl de proteine et 7 g/hl de tanin. La temperature de collage est de 22 aC et le collage 
a ete realise dans des eprouvettes de 250 ml. 
[0052] Les resultats sont presentes dans I es tableaux suivants. 



7 



EP 0 962 522 A1 



Vinaigre de vin rouge 



Vinaigredevinblanc 



Volume de Vinaigre 



DosedeSILISOL30% 



Agents de clarifiants 



TEMOIN ALBUM, (gelatine) 
0 g/hl 15 g/hl 



TEMOIN GELISOL (gelatine) | POIS 
Og/hl 10 g/hl 



Suivi de la 
Clarification NTU 



Hauteur du depot en m 



Turbidite en NTU 
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Reduction De la turbidite % 



Volume desLiesdecolle% 



[0053] La degustation donne les resultats sl 



Exemple experimental 5 : 

[0054] Un vin de table a ete soumis au traitement decrit dans I'exemple 4. La turbibite initiale de ce vin est de 70 unites 
NTU. Les clarifiants utilises sont des proteines de ble, de soja, de lupin et de mais. Le tanin est un tanin de chataigner. 
Les doses employees sont 20 g/hl de proteine et 14 g/hl de tanin. La temperature de collage est de 22 °C et le collage 
a ete realise dans des eprouvettes de 500 ml. 

[0055] Le releve de la hauteur de depot s'est fait a 1 h, 2 h, 24 h et 48 h et celui de la turbidite a 2 h, 24 h et 48 h. Les 
resultats sont preserit.es dans les tableaux suivants. 



Hauteur du depot er 
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Chute de la turbidite et volume du depot. 



is et/ou suspensions de 



Reduction De la turbidite 



[0056] La degustation donne les resultats suivants : 

aucun echantillon traite n'a montr 
tous les vins traites ont montre ui 

Exemple 5 : VINS BLANCS (COMPLEMENT DE COLLAGE : BENTON ITE) 

[0057] Les vins blares de table proviennent de la region du VENETO (ITALIE). L 
clarif iants ont ete preparees a partir de proteines de ce>eales : 
riz, mai's, ble et de legumineuses : lupin, luzerne, soja. Les caracteristiques et les protocoles de preparation et d'addi- 
tion sont deja cites dans I'exemple 1. Les doses peuvent varier de 5 a 100 g/hl. Les proteines sont utilisees avec un 
complement de collage qui est une bentonite. La bentonite ajoutee a des doses comprises entre 5 et 100 g/hl est mise 
a gonfler dans de I'eau pendant 2 heures environ. 
[0058] Les solutions sont ajoutees selon la sequence suivante : 

ajout de la proteine (volume adapte a la dose desiree), 
homogeneisation par 3 retournements successifs de I'eprouvette, 
attentede 10 minutes, 

ajout de la bentonite (volume adapte a la dose desiree), 
homogeneisation par 3 retournements successifs de I'eprouvette, 

Les temperatures de collage sont comprises entre 5 et 25 °C et les temps de collage peuvent atteindre 48 heures. Dans 
ces conditions, il y a formation d'un precipite et augmentation de la limpidite du vin. Un temoin (vin non traite) est ajoute 
a la serie. 

[0059] Le collage est suivi par mesure de la hauteur du depot aux temps 1 -2-4-8-28-48 h ainsi que par la mesure de 
la turbidite aux temps 2-4-8-28-48 h. A 48 heures, les resultats sont exprimes en pourcentage de baisse de turbidite 
par rapport a la turbidite du temoin et en pourcentage du volume de dep6t obtenu par rapport a celui du volume de vin 



lis a une evaluation sensorielle pour mettre en evidence les defauts 



Exemple experimental 6 : 

[0061 ] Un vin de table a ete soumis au traitement decrit dans I'exemple 4. La turbibite initiale de ce vin est de 55 unites 
NTU. Les clarifiants utilises sont des proteines de ble, de soja, de lupin et de mai's. La bentonite est une bentonite sodi- 
que de qualite oenologique, Les doses employees sont 10 g/hl de proteine et 20 g/hl de bentonite. La temperature de 
collage est de 22 °C et le collage a ete realise dans des eprouvettes de 250 ml. 
[0062] Les resultats sont presentes dans les tableaux suivants 
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Tableau 1 0 (suite) 



Hauteur du depot en m 



28,00 
48,00 



Chute de la turbidite et volume du depot 



Reduction De la turbidite 



Volume du sediment % 



La degustation donne les resultats suivants : 



Utilisation de proteines d'origine vegetale pour le collage des boissons d'origine vegetale et leurs derives fermen- 



4. Utilisation de proteine selon la revendication 1 , caracterisees en ce que lesdites proteines sont extraites de cerea- 
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5. Utilisation de proteines selon la revendication 4, caracterisees en ce que lesdites cereales sont choisies dans le 
groupe constitue de riz, mais, seigle, ble, avoine, sorgho. 

6. Utilisation de proteine selon la revendication 1 , caracterisees en ce que lesdites proteines sont extraites des olea- 



7. Utilisation de proteine selon la revendication 6 caracterisees en ce que lesdits oleagineuses sont choisies dans le 
groupe constitue de colza, tournesol, lin. 

io 8. Utilisation de proteine selon la revendication 1 , caracterisees en ce que lesdites proteines sont extraites des fruits. 

9. Utilisation de proteine selon la revendication 8, caracterisees en ce que lesdits fruits sont choisies dans le groupe 
constitue de raisin. 

is 1 0. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications 1 . a 9. caracterisee en ce que 
lesdites proteines peuvent etre prealablement hydrolysees ou denaturees. 

1 1 . Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en 
ce que lesdites proteines sort utilisees individuellement. 

12. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications 1. a 10. caracterisee en ce 
que lesdites proteines sont utilisees en melange de deux ou plus proteines de meme sorte . 

13. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications 1. a 10. caracterisee en ce 
25 que lesdites proteines sont utilisees en combination avec d'autres adjuvants organiques et/ou inorganiques. 

14. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon la revendication 13, caracterisee en ce que lesdits adjuvants orga- 
niques sont des produits existants dans le domaine comme la caseine, la gelatine, lalbumine d'oeuf , les lactoalbu- 
mines, les tannins, le polyvinylepolipirrolidone, les alginates ou la colle de poisson. 

15. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon la revendication 13, caracterisee en ce que lesdits adjuvants inor- 
ganiques sont des produits choisis parmi les bentonites, les silices et le kaolin. 

1 6. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en 
35 ce que le collage est execute a une temperature comprise entre 0 et 50 °C. 

1 7. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon la revendication 1 6, caracterisee en ce que le collage est executee 
a une temperature comprise entre 10 et 35 °C. 

40 18. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon les revendications 16. et 17., caracterisee en ce que le collage est 
execute aux temperatures naturelles des caves (temperature ambiante). 

1 9. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en 
ce que lesdites proteines sont ajoutees a une concentration comprise entre 1 et 100 g de base seche par hectolitre 

45 de la boisson a col ler. 

20. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en 
ce que lesdites proteines sont ajoutees telles quelles. 

so 21. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications 1. a 19., caracterisee en ce 
que les proteines sont ajoutees en tant que solution ou suspension aqueuse. 

22. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en 
ce que les temps de residence des dites proteines dans la boisson a coller est compris entre 1 minute et 20 jours. 

23. Utilisation de proteines d'origine vegetale selon I'une quelconque des revendications precedentes, caracterisee en 
ce que ladite boisson est choisie dans le groupe constitue de: moCrt, vin, vinaigre, jus de fruits et biere. 
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Utilisation de proteines d'origine vegetale selon la revendication 23. caracterisee en ce que ladite boisson est ur 
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